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Abstract of DE41 35095 

Finely milled metal powder with a grain size in the nanometre range is mfd. in a ball mill by milling 
metal particles with Al oxide balls with dias. equal to or less than 5mm in a liq. e.g. water, glycol, 
silicone oils etc., contg. a corrosion inhibitor, pref. based on phenol. The metal particles are e.g. ferrrte, 
ferrophosphate, Al and Cu. ADVANTAGE - Very fine powder can be produced without protective atmos 
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Prufungsantrag gem. 5 44 PatG ist gestellt 
@ Mahlen von MetallpartikeJn 

(§) Did vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahron zur Her- 
steflung von feinsttefiigen MetaDputvem mit Korngrd&en bis 
in den Nanometerbereich in din em Kugetmahlwert. wobei 
man die Metallpartikel mit Metalloxidkugelchen mit Durch- 
messem kleiner gleich stwa 5 mm in einer Russigkeit mahlt. 
die etnen Korrosionsinhibrtor enthilt. 



LO 

m 

CO 
UJ 

Q 

PACE 30/31 • RCVD AT 4/24/2008 1 :43:27 PM [Eastern Daylight Time] ■ SVR:USPTO-EFXRF-3/13 • DN1S:2738300 • CStD:5404281721 * DURATION <mn>ss):13-00 



04/24/2006 12:42 5404281721 



KILYK BQWERSOX PLLC 



PAGE 



DE 41 35 095 Al 



l 

Beschreibung 



10 



15 



Die vorliegende Erfindung betrifft die Herstellung 
feinstgemahlener Metallpartikei. wobei die so herge- 
stellten Pulver KorngrdBen wesenUich kleiner als I urn, 
insbesondere solche im Nanometer bereich, aufweisen. 

Die Herstellung derart feinstgemahlener Metallpul- 
ver ist mit erheblichen betriebiichen Risiken verbundea 
da wegen der sehr groDen Oberflache der Teilchen sich 
diese pyrogen v'erhalten und stark zur Explosion neigen. 

Nach dem Stand der Technik wird daher der Mahl- 
vorgang unter SauerstoffabschluB in Inertgasatmospha- 
re durchgefuhrt, was den Mahlvorgang stark verteuert. 

Daruber hinaus stellt es grundsatzlich ein Problem 
dar, Pulver bis in den Nanometerbereich hinab zu man- 

^Die vorliegende Erfindung bat sich daher die Aufgabe 
gestellt, ein Verfahren zur Verfugung zu stellen, mit 
dessen Hiife Metallpulver extrern kleiner KorngrdBen 
hergestellt werden kdnnen und bei welchem auf das 20 
Aufrechthalten einer Schutzgasatmosph&re tm und urn 
das M ahl werk verzichtet werden kann. 

Die Losung dieser Aufgabe gelingt in einem rotieren- 
den Kugelmahiwerk in sehr einf acher Weisedann,wenn 
man die Metallpartikei mh Metalloxidkugefchen mahlt, 25 
die einen Durchmesser von kleiner gleich etwa 5 mm 
aufweisen, wobei man den Mahlvorgang selbst in einer 
FlQssigkeit durchfGhrt, die einen Oxidationsinhibitor 
enthalL 

Die Metallkilgeichen wirken dabei auf dreierlei Weise 30 
auf die Metallpartikei ein, es sind dies 

1. die Reibung 

2. die Quetschung und 

3. die Scherkraf t. 35 

Oberraschenderweise wirken die zugesetzten Flus- 
sigkeiten, wie insbesondere Wasser, Glycols Silikondle 
und samtliche Warmetragerdle auf synthetischer Basis, 
ettx, dem Mahlvorgang nicht entgegen. Beim Einsatz 40 
von Glykolen wird Butyltriglycol eingesetzt. Der Vorteil 
liegt im hohen Kochpunkt von 260° C Als Inhibitor for 
den Mahlvorgang wird zum Butyltriglycol 2% Trietha- 
nolomin und 0,05% Benzotrianol zugesetzt 

Bei Mahlen mit Stlikondlen werden ais Inhibitoren 45 
ungesattigte Verbindungen auf Venylgruppen basis in 
Hone von I Gew% zugesetzt. 

Beim Mahlen mit synthetischen Warmetragerdlen 
werden als Inhibitoren Anthrachinonverbindungen in 
HOhe von 2 Gew% zugesetzt. 50 

Da die so hergestelltcn Metallpulver oft als Suspen- 
sionen Verwendung ftnden, wird daher vorgeschlagen, 
als MahlflOssigkeit die TragerflGssigkeit selbst zu ver- 
wenden. Ein besonders wertvoDe Anwendungsfall ist 
hier die Herstellung von Warmetrfigerflilssigkeiten, da 55 
die MetaUpartikel der Ftussigkeit eine sehr hohe Wiir- 
meleitfahigkeit verleihen. 

Die hohe Oberflachenenergie des Pulvers bewirkt ei- 
ne starke Korrosionsgefahr und eine mit dieser verbun- 
dene Entwicklung von Wasserstoff. Um dies zu vermei- eo 
den, wird der MahlflOssigkeit der Oxidationsinhibitor, 
vorzugsweise ein solcher auf Phenolbasis, zugesetzt, der 
hochwirksam ist und die MetaDpulverteilchen nicht an- 
greift. Ein bevorzugter Korrosionsinhtbitor ist jene In- 
htbitorflussigkeit, die auf Phenolbasis beruht. 65 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren konnen alle 
MetaUe oder Ugierungen gemahlen werden, die eine 
geringere Harte als das Metalloid aufweisen. 



Aluminiumoxid wird hier wegen seiner groflen Harte 
und der prazisen Kugelform bevorzugt. 

Der dabei ausgewahlte Durchmesser von kleiner 
gleich etwa 5 mm ist entscheidend mit dem Mahlvor- 
gang verbunden, da grdBere Durchmesser nicht zu der 
gewQnschten niedrigen KorngroBe fuhren. 

Mit dem vorliegenden Verfahren lassen sich insbe- 
sondere Ferrite, Ferrosilicium, Ferrophosphate, Alumi- 
nium und Kupifer vermahlea Weder das Mahlwerk 
selbst noch der dieses umgebende Raum miissen, wie 
bisher, Stickstoffatmosphare aufweisen noch luftdicht 
abgeschlossen sein. 

Patentansprtiche 

1. Verfahren zur Herstellung von feinstteiligen Me- 
tal! pulvem mit KorngrdBen bis in den Nanometer- 
bereich in einem Kugelmahlwerk, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man die Metallpartikei mil Me- 
talloxidkugelchen mit Durchmessern kleiner gleich 
etwa 5 mm in einer FlQssigkeit mahlt, die einen 
Korrosionsinhibitor enthalt 

2. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man der MahlflOssigkeit einen Korro- 
sionsinhibitor auf Phenolbasis zusetzt . 

3. Verfahren nach Anspruch t oder 2. dadurch ge- 
kennzeichnet, daB mart den Mahlvorgang in derje- 
nigen FlQssigkeit durchfUhrt, in der die Metallparti- 
kei suspendiert werden sol ten. 

4. Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 
I bts 3, dadurch gekennzeichnet, daB man die Mah- 
lung, mit Aluminiumoxid kugelchen durchfuhrt. 
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